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Resumen:  
Con la producción actual de biodiesel mediante la reacción de transesterificación se obtiene 
como subproducto la glicerina, hecho que ha ocasionado un descenso en los precios de 
este compuesto, lo que ha originado un interés en usarlo como materia prima intermedia en 
la generación de compuestos de alto valor agregado, por ejemplo carbonato de glicerol.  
El carbonato de glicerol (CG) es un derivado de la glicerina que ha mostrado un amplio 
espectro de uso lo que ha motivado investigaciones en las posibles rutas de síntesis 
mediante el empleo de la catálisis heterogénea y de esta manera establecer condiciones 
adecuadas de operación para la obtención de altos rendimientos y mínimo uso energético. 
El CG posee un radical hidroxilo que lo diferencia de otros carbonatos orgánicos y debido 
a su estructura química presenta baja solubilidad en agua (1 y 10%), bajo índice de 
evaporación e inflamabilidad, baja toxicidad y su alta biodegradabilidad, propiedades 
que lo convierten en una sustancia amigable con el ambiente y perteneciente a los 
compuestos verdes. 
En el presente trabajo de investigación se estudió la producción de carbonato de glicerol 
(CG) vía glicerolisis de urea. Se realizó a través de un reactor tipo batch con una relación 
másica entre glicerol y urea de 201,6:160 y empleando como catalizador  el óxido de cobre 
soportado en gamma alúmina (CuO /γ-Al2O3) calcinado. El medio de reacción se completó 
usando  4L/min de aire como gas de arrastre para el amoniaco generado como subproducto 
de la reacción.  
Se estableció como variable de respuesta del diseño experimental el rendimiento del 
carbonato de glicerol o rendimiento de la muestra (RM) para comprobar que la hipótesis 
alternativa es la verdadera. Las temperaturas que se manejaron en esta investigación 
fueron desde 110°C hasta los 160°C con unos tiempos de retención de 1 h, 3 h y 5 h. Los 
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resultados mostraron que la  conversión alcanza su punto máximo en 160°C con un tiempo 
de retención de 5 h y el rendimiento llega a su punto máximo a los 160°C con un tiempo 
de retención de 5 h. 
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1. Introducción 
 
En la generación de procesos industriales el glicerol (se encuentra en la producción de los 
ácidos grasos, biocombustibles y biolubricantes) este glicerol supera a la demanda actual. 
Esto implica una caída del precio de glicerol y el riesgo de ver una gran cantidad de glicerol 
acumulándose como residuo. Nuevas oportunidades para el uso de tal subproducto se 
están estudiando como por ejemplo el uso de glicerol y (CG) como materia prima para la 
preparación de bloques de construcción de base biológica (Matthieu O. Sonnati, 2013). 
En la literatura científica se reportan diferentes rutas de síntesis para la obtención del 
carbonato de glicerol: síntesis de carbonato de glicerol a partir de glicerol y monóxido de 
carbono (Takumi Mizuno, 2010), síntesis de carbonato de glicerol a partir de glicerol y 
dióxido de carbono (Jiabo Li, 2011),  preparación de carbonato cíclico de oxirano y β-
butirolactona (Tadatomi Nishikubo, 1986) y esterificación de carbonato de glicerol a partir 
de (X, OH, Cl, OCOR Y OR). Algunas de las anteriores reacciones ya se emplean 
industrialmente por un grupo reducido de empresas químicas(Elisabeth P. Taffin de 
Givenchy, 2013). 
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2. Problema de investigación 
 
El problema principal de la glicerina procedente de la fabricación de biodiesel es el aumento 
excesivo de su producción lo que ha generado un decrecimiento de la compra de estos 
subproductos en los mercados. Es decir, la producción generada ha sido tal que ha 
provocado un excedente de glicerina, generando una sobreoferta que al final no se ha 
podido absorber. De hecho, este exceso de oferta ha generado una evidente bajada en los 
precios de este producto en todos los mercados. Así, mientras que los precios en 1995 se 
movían entorno a los 1.500 €/Tm, actualmente se encuentran cerca de los 600 €/Tm, y esto 
para la glicerina en grado USP (con 95% de pureza), puesto que los mercados de la 
glicerina cruda, la que suele salir de las plantas de biodiesel, se mueven ya entorno a los 
350 €/Tm, habiendo llegado a mínimos por debajo de 100 €/Tm. 
De esta forma la producción de glicerina procedente del sector del biodiesel era sólo 
testimonial, apenas del 1% sobre el total, en la actualidad éste produce cerca del 64% del 
total de glicerina que se consume, lo que ha venido acompañado de un crecimiento de casi 
el 450% en la producción global.  
Por otro lado, a pesar de que el uso de la glicerina cruda ha subido en los últimos años, 
fundamentalmente promovido por el excedente producido por el mercado del biodiesel, 
fluctuando entre el 40% y el 50% del total consumido, la glicerina refinada sigue siendo la 
más demandada por los principales mercados consumidores. 
Sin embargo con los precios de este subproducto a la baja se ve reducida a un potencial 
residuo (Pliego, 2013). 
El incremento de la producción del biodiesel en Colombia se sitúa en 500 mil Ton/año y al 
final del 2014 aumentara en 505 mil Ton/año con un crecimiento estadístico del 1%. La 
Federación Nacional de Biocombustibles determinó que en el periodo del 2011 la 
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producción aumentó en un 27,6%. 
En Colombia se encuentran ubicadas siete refinerías que elaboran biocombustibles, entre 
las cuales tres se encuentran en la Costa Caribe (Odín Energy, Clean Energy y 
Biocombustibles Sostenibles del Caribe), una en Barrancabermeja (Eco-diésel de 
Colombia), una en Cundinamarca (Bio-d), una en el Departamento del Meta (Aceites 
Manuelita) y en el Cesar (Codazzi). Con la producción de 10 toneladas de biodiesel se 
obtiene 1 Tonelada de glicerol como subproducto de la reacción de la transesterificación, 
a partir de la producción total de biodiesel en la Costa Caribe se producen 25700 Ton/año 
de glicerol que no se pueden usar de forma provechosa y su disposición no es sencilla, lo 
que hace que la producción del biodiesel baje y su margen de rentabilidad se vea 
perjudicada (SÁNCHEZ, 2011). 
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3. Justificación  
Debido al gran incremento del glicerol, las industrias de biodiesel han incorporado nuevas 
alternativas para utilizar todos los subproductos y generar materia prima de mayor valor 
agregado, aumentando sus ingresos y empleando tecnologías ambientalmente sostenibles 
y enmarcadas en la química verde (soluciones sutentables, 2013).  
En la última década el CG ha sido objeto de diversos trabajos de investigación en vista del 
enorme potencial de aplicaciones que presenta debido a que es un solvente neotérico, 
muchos de los trabajos de investigación han conducido a patentes y artículos publicados 
en revistas especializadas. En estos trabajos se han explorado algunas de sus rutas de 
síntesis, la conversión del CG en otros compuestos y el efecto que el catalizador tiene sobre 
la conversión alcanzada(Isabel, 2011). 
La figura 1 muestra la estructura química del CG. Este compuesto es líquido a temperatura 
ambiente (punto de ebullición 117°C), posee baja presión de vapor y por lo tanto bajo índice 
de evaporación e inflamabilidad. Adicionalmente presenta muy baja toxicidad y es 
biodegradable. El hecho de poseer un grupo hidroxilo hace que a diferencia de otros 
carbonatos orgánicos presente solubilidad en el agua entre (1 y 10%). Desde el punto de 
vista químico, el grupo hidroxilo puede reaccionar con anhídridos para producir esteres o 
con isocianatos para producir uretanos. Por esta razón el CG ha capturado mucha atención 
en las investigación científica, dado que se constituye en un compuesto verde(Isabel, 2011). 
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Figura 1. Estructura química del carbonato de glicerol 
Sin embargo existen limitaciones técnicas, de mercado y de seguridad  que han impedido 
su producción. Una de las rutas más conveniente la constituye la reacción de la glicerólisis 
de urea a una temperatura entre 120 y 140 °C. A diferencia de otras rutas, la glicerólisis de 
la urea tiene como ventaja el bajo costo. Sin embargo es necesario notar que la reacción 
es de equilibrio por lo cual hay que dar consideración a la remoción de amoniaco para 
desplazarla hacia la derecha. En este trabajo se estudió la obtención de CG mediante la 
glicerólisis de urea (ver Figura 2), separando el amoniaco con una corriente de aire debido 
a que es un gas de arrastre y favorece al incremento de la conversión de reactivos a 
productos puesto que el amoniaco al ser eliminado o arrastrado en gran parte del sistema 
reactivo permite alcanzar el equilibrio termodinámico (Physical & Theoretical Chemistry, 
2010).  
  +                          +   
     Urea                             glicerol                                    CG                   amoniaco 
Figura 2. Esquema de reacción para la glicerólisis de urea 
El CG no se considera tóxico para la salud, aunque en caso de exposición prolongada 
puede causar irritación en ojos, piel, garganta y malestar estomacal(Isabel, 2011). 
El CG O (C4H6O4) es un producto novedoso que puede emplearse como: agente hidratante 
de la piel y cabello, disolvente de electrolitos en pilas, sirve como intermediario en síntesis 
orgánicas, sirve como activador de plantas en el sector agrícola, es un precursor de la 
composición biomédica, sirve como solvente para plásticos y resinas, entre otros (Carlos 
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Eduardo Orrego Alzate, 2009). 
Los resultados generados en el proyecto pueden servir para múltiples propósitos tanto 
académicos como de índole industrial. En el plano académico servirán de base para el 
planteamiento de nuevos proyectos tanto en ingeniería mecánica como ambiental, dentro 
de los cuales se proponen: el diseño mecánico de un reactor a escala piloto e industrial 
para esta transformación, la evaluación del impacto ambiental de los diversos procesos en 
la obtención del CG usando otras materias primas, un estudio de los parámetros cinéticos 
y termodinámicos necesarios para un diseño completo del proceso. En el sector industrial 
el CG incursionaría en los sectores cosmético, agrícola, biomédico, polímeros y plásticos, 
incorporando un producto que favorecería el carácter ambiental y biodegradable de los 
productos derivados.  
Lo que se pretendió investigar es que conversión se logra mediante el uso del catalizador 
y que condiciones de temperatura son las más adecuadas para este proceso. Lo que se 
desconoció del proyecto es si la síntesis lograra resultados favorables para la conversión 
de la urea y el glicerol a carbonato de glicerol. 
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4. Objetivos: 
4.1 Objetivo general 
 Obtener carbonato de glicerol a partir de glicerina y urea mediante el empleo del 
catalizador heterogéneo óxido de cobre soportado en gamma alúmina (CuO/ γ-
Al2O3). 
4.2 Objetivos específicos 
 Establecer las características químicas del catalizador heterogéneo óxido de cobre 
soportado en gamma alúmina (CuO/ γ-Al2O3) preparado por el método de 
impregnación.   
 Cuantificar el rendimiento de producción de CG e identificar los grupos funcionales 
presentes del CG. 
 Estudiar el efecto de la temperatura en la reacción de glicerólisis.  
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5. Marco referencial 
5.1 Marco teórico 
5.1.1 Catalizadores solidos  
Los catalizadores dependen de la extensión de su área superficial para su actividad. Es 
complicado llegar a obtener áreas superficiales externas de más de 1m2/g por medio de 
una subdivisión de solidos no porosos en partículas pequeñas. Para que resulten efectivos, 
la mayoría de los catalizadores solidos deben tener áreas superficiales del orden de 5 a 
1000m2/g. por tal razón los catalizadores solidos casi siempre son porosos. 
5.1.2 Tipos  
Cualquier solido puede alterar la velocidad de una reacción química gaseosa, si esta 
alteración se realiza de una manera positiva recibe el nombre de catalizador y si la 
alteración se realiza de una manera negativa se denomina inhibidor o veneno. 
En el campo industrial los sólidos de interés catalíticos son metales (Pt, Ni, Ag, etc.) óxidos 
(NiO, Al2O3) y ácidos (H3PO4), ya sea de forma pura mezclados o soportados. 
5.1.3 Composición del catalizador 
Algunos catalizadores se utilizan en forma pura es decir el agente activo solo, pero la gran 
mayoría de ellos están formados por varios componentes, entre los cuales los más 
importantes son: 
Agente activo: es la misma sustancia catalítica y la que produce la aceleración de la 
reacción química 
Soporte: es una sustancia, generalmente muy poca activa en la reacción, de gran 
superficie esférica y porosidad, cuyo principal es extender el área del agente activo. 
Promotores: son sustancias químicas que se agregan al catalizador con el objeto de 
mejorar sus cualidades. Dichas sustancias son muy poco activas catalíticamente, pero 
adicionadas a un agente activo aumentan significativamente su eficiencia. 
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5.1.4 Preparación del catalizador 
La preparación de los catalizadores soportados se efectúa comúnmente por alguno de los 
tres métodos siguientes: 
Coprecipitación: consiste en producir la precipitación simultánea del agente activo o del 
compuesto que lo genere del promotor o del soporte.  
Deposición o precipitación: consiste en depositar o precipitar el agente activo sobre el 
soporte a partir de una solución. Primero se prepara el agente activo y el promotor si lo hay 
luego el soporte sólido para formar el catalizador. En seguida se le adiciona una tercera 
sustancia para provocar la precipitación del agente activo sobre el soporte. 
Impregnación: consiste en impregnar el soporte con la solución de algún compuesto de la 
especie catalítica. Se prepara primero una solución del compuesto de una concentración 
apropiada para lograr granos o cristalitos del tamaño deseado de la superficie. También se 
disuelve en la solución la proporción adecuada del promotor. Tanto el compuesto que 
genera la especie activa como el promotor deben ser fáciles de descomponer a 
temperaturas no muy elevadas. 
5.1.5 Perfiles de distribución que presentan los catalizadores 
Se pueden obtener 4 perfiles de distribución según el protocolo de impregnación que se 
realice: 
Distribución uniforme: corresponde a la distribución más favorable para casos donde la 
actividad catalítica es baja y no hay restricciones di fusiónales. La especie activa se 
encuentra distribuida homogéneamente en la superficie interna del catalizador. 
Distribución cascara de huevo: el componente activo se encuentra principalmente 
localizado en la capa superficial exterior del pellet. Es favorable en casos donde la reacción 
es rápida y el componente activo ubicado en el exterior no se usa completamente debido a 
las restricciones de la difusión. En la mayoría de los casos esta distribución aumenta la 
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selectividad de los procesos. Se utiliza cuando la transferencia de masa limita la velocidad 
de reacción. 
Distribución yema de huevo: el componente activo se encuentra distribuida en el centro 
del pellet. Esta distribución es especial para casos en los que la parte externa del pellets se 
encuentra expuesta a envenenamiento o abrasión intensiva, es usada también cuando el 
agotamiento del catalizador causa reducción del tamaño de la partícula. 
Distribución clara de huevo: la especie activa está concentrada en la zona entre el centro 
y la superficie externa del pellets. Es una distribución intermedia entre la cascara y la yema. 
Es preferida en situaciones en las que el centro del pellets se restringe debido a efectos 
difusivos y la superficie puede encontrarse expuesta a un veneno (Quijano, 2007). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
5.1.6 La transesterificación en la obtención de CG 
La transesterificación es una de las rutas industriales más utilizadas para obtener carbonato 
de glicerol CG, este tipo de reacciones se caracteriza por un intercambio de grupos 
funcionales entre un carbonato orgánico y un alcohol o polialcohol. Es catalizada tanto por 
bases como por ácidos, siendo las primeras las que dan mayores velocidades de reacción 
y rendimientos (O. Gómez et.al, 2012). Debido a los inconvenientes presentados con los 
catalizadores homogéneos en la separación del CG del seno de reacción se desarrollaron 
catalizadores heterogéneos que pueden recuperarse y reutilizarse y además se evita una 
Uniforme Cascara 
de huevo 
Yema de 
huevo 
Clara de 
huevo 
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etapa adicional de neutralización de la base con ácido, mejorando el  rendimiento y 
purificación del CG obtenido. 
5.1.7 Métodos de obtención del carbonato de glicerol 
Se han implementado un gran número de procesos para la obtención de CG a nivel 
internacional, en el país solo se ha sintetizado a nivel de laboratorio. La descripción de 
algunos de ellos se muestra a continuación: 
5.1.7.1 Obtención del CG mediante catálisis enzimática  
 
Yoon Ju Jo preparó carbonato de glicerol a través del glicerol y Chlorella sp. KR-1 biomasa 
que contiene 41% de lípidos donde utilizó el método de extracción reactiva con carbonato 
de dimetilo como agente de extracción de lípidos para la transesterificación de los 
triglicéridos extraídos y sustrato para la síntesis del carbonato de glicerol, se obtuvieron del 
proceso muestras de 1g de Chlorella sp. KR-1 de biomasa, 367,31 mg de ésteres metálicos 
de ácidos grasos y 16,73 mg de carbonato de glicerol, la relación fue la siguiente: carbonato 
de dimetilo con biomasa 10:1, con un contenido de agua de 0,5%, se preparó a una 
temperatura de 70 ° C con duración de 1 día. La cantidad de glicerol residual fue sólo en el 
rango de 1-2,5 mg. En comparación con el método convencional, el coste de la producción 
de esteres metálicos con ácidos grasos con la técnica propuesta se podría reducir mediante 
la combinación de la extracción de lípidos con transesterificación y omitiendo el proceso de 
recuperación de disolvente de extracción (Yoon Ju Jo, 2014), a partir del método de 
extracción Seong utilizó el carbonato de dimetilo de una nueva forma usaba los aceites 
vegetales para la obtención de carbonato de glicerol empleando como catalizador la enzima 
Novozyme 435 y el terbutanol como disolvente. La reacción se llevó a cabo a una 
temperatura de 60ºC durante un tiempo de retención 48 h y se obtuvo rendimientos del 
84,9% de biodiesel y 92,0% de carbonato de glicerol (P. Seong, 2011), para aumentar el 
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rendimiento de reacción se propuso la eliminación continua del metanol generado  en el  
proceso (F. Stefanus, 2011).  
En la figura 3 se observa la transesterificación del carbonato de dimetilo y el glicerol, donde 
se emplea Chlorella sp. KR-1 como catalizador. Este tipo de síntesis permite producir 
carbonato de glicerol a partir de materiales renovables (Yoon Ju Jo, 2014). 
   +   ==      +    
Figura 3. Reacción del glicerol más el carbonato de dimetilo para dar carbonato de glicerol 
y metanol. 
5.1.7.2 Obtención del CG empleando Hidrocalcita 
Álvarez propuso la síntesis del CG por transesterificación del carbonato de dimetilo y 
glicerol,  empleando como catalizadores heterogéneos hidrotalcita (A. M. Segarra, 2010),   
Zhenmin siguió los pasos de Álvarez y propuso la utilización de glicerol, carbonato de 
dimetilo y Mg-AI hidrotalcita para producir carbonato de glicerol su reacción fue compuesta 
por la Mg-AI hidrotalcita donde utilizó monóxido de carbono para producir Mg4AlO5.5 de 
óxidos mixtos este compuesto fue modificado a partir de nitrato de litio para que aumentara 
su rendimiento donde se aplicó con el carbonato de glicerol que fue producida por el 
carbonato de dimetilo y glicerol se obtuvo por parte del catalizador un rendimiento mayor 
de lo esperado se logró un 96,28% donde se mantuvo a una temperatura de 80°C y un 
tiempo de duración de 1.5 h, la estructura de los catalizadores se estudió por medio de 
dióxido de carbono, TPD y el indicador de hammett. Se encontró que los catalizadores se 
mejoraban después de la adición de nitrato de litio donde aumentaban la conversión del 
glicerol. (Zhenmin Liua, 2014). 
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5.1.7.3 Obtención del CG empleando catalizadores básicos heterogéneos 
Simanjuntank, Li y Wang estudiaron la síntesis de carbonato de glicerol a partir de glicerol 
y dimetil carbonato, empleando como catalizador oxido de calcio, en un sistema que 
combinaba reacción y destilación azeotrópica. El objetivo era eliminar el metanol generado 
en la reacción y desplazar así el equilibrio hacia los productos, utilizando una relación molar 
entre carbonato de dimetilo y glicerol 1:1. El rendimiento de carbonato de glicerol fue 98% 
a una temperatura de reacción de 85ºC con un tiempo de retención de 24 h (J. Li, 2010). 
Con el estudio anterior se propuso la desactivación de los catalizadores alcalinos (oxido de 
calcio, hidróxido de calcio, metóxido de calcio) en la reacción de transesterificación de 
glicerol con dimetil carbonato, proponiendo que los catalizadores se convertían en 
carbonato de calcio (Cax(OH)y(CO3)z) siendo ésta la principal causa. Como alternativa 
plantearon la utilización de digliceróxido de calcio, el cual mantenía su actividad catalítica 
en sucesivos reciclados. Las condiciones de operación utilizadas fueron temperaturas de 
60ºC, tiempo de retención menor que las anteriores propuestas 3h y concluyendo que la 
relación molar entre dimetil carbonato y glicerol era 2,5:1 alcanzándose un rendimiento del 
95%. (J. Li, 2010). 
5.1.7.4 Obtención del CG empleando catalizadores heterogéneos zeolitas 
Otro método de síntesis de CG es por transesterificación de carbonato de etileno y glicerol 
usando líquidos iónicos inmovilizados en aluminosilicatos (mesoporoso MCM41), con lo que 
se pretendía combinar las ventajas de los catalizadores homogéneos y de los heterogéneos 
(H. Cho, 2010). 
5.1.7.5 Obtención del CG empleando catalizadores de Cobre 
Michele Casello y su grupo de trabajo propusieron un método sistemático para la obtención 
de CG por carbonilación oxidativa empleando como catalizador cloruro de cobre (II) y como 
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co-catalizador la presencia de piridina (Michele Casiello, 2014), otro  método de síntesis de 
CG es por impregnación  de catalizadores de cobre (Cu) con  Monoacetina a partir de 
Glicerol y Dióxido de carbono (CO2) en presencia de Acetonitrilo (CH3CN) dando así la 
interfaz entre Cu y Oxido de Lantano (La2O3) (Juan Zhang, 2014).  
5.1.7.6 Obtención del CG a nivel Industrial 
La producción de CG, se realiza mediante procedimientos indirectos en los que se hace 
reaccionar una molécula de glicerol con fuentes de carbonilo tales como fosgeno, 
carbonatos de di-alquilo, urea o carbonatos de alquileno (Matthieu O. Sonnati, 2013). 
En la tabla 1 se puede observar que en la actualidad se produce a nivel industrial el CG, 
como por ejemplo se hace reaccionar el óxido de etileno con dióxido de carbono para dar 
carbonato de etileno, el cual se hace reaccionar con glicerol para dar CG y etilenglicol  
(O. Gómez et.al, 2012). 
 
Figura 4. Principales reacciones dadas en el proceso de síntesis de carbonato de glicerol 
~ 23 ~ 
 
 5.1.7.7 Condiciones experimentales para la síntesis de carbonato de glicerol (CG) a 
nivel industrial: 
Tabla 1. Muestra las condiciones experimentales a las que están asociadas la obtención de 
carbonato de glicerol (CG) y sus principales agentes de conversión  (Matthieu O. Sonnati, 
2013). 
 
Relación 
molar de 
reactivos 
Solvente 
Temperatura 
(°C) 
Presión 
(MPa) 
Tiempo 
de 
reacción 
(h) 
Rendimiento 
CG (%) 
Catálisis 
Glicerol + Urea 
1;1(Urea-
Glicerol) 
gratis 150 4*10-3 2 61 
Sulfato de 
magnesio 
calcinado 
(Urea-
Glicerol) 
----------- ----------------- ------------ ------------ -------------- ZnO 
1;1(Urea-
Glicerol) 
gratis 140 3*10-3 2 86 Sulfato de zinc 
1;1.5(Urea-
1,2 diols) 
gratis 150 1,1*10-2 3 28-93 
CaO,La2O3,MgO,Z
rO2 y Al2O3 
1;1(Urea-
Glicerol) 
gratis 145 2*10-5 3 80 
Ƴ-Fosfato de 
zirconio 
1;1(Urea-
Glicerol) 
gratis 145 3,9*10-3 5 72 
Hidrocalcita de Zn 
calcinado 
1;1(Urea-
Glicerol) 
gratis 145 0,1 4 69 
Nano dispersión 
de Co3O4/ZnO 
1.5;1(Urea-
Glicerol) 
gratis 150 0,1 4 55 
Oro, galio y zinc 
soportado en 
Óxidos de zeolita  
1;3(Urea-
Glicerol) 
gratis 140 3*10-3 1 91 
0,5wt% calcinado 
en La2O3 
1;1(Urea-
Glicerol) 
gratis 140 1,4*10-2 6 46 
Iones líquidos 
inmovilizados 
dentro de una 
estructura 
modificada de 
péptidos de resina  
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5.1.7.8 Constantes de equilibrio para la glicerólisis de urea a diferentes 
temperaturas 
Temperatura °C Constante de Equilibrio 
25 
0.516 x 10^2 
40 
0.575 x 10^3 
60 
9.611 x 10^3 
80 
1.110 x 10^5 
100 
9.547 x 10^5 
120 
6.491 x 10^6 
140 
3.658 x 10^7 
160 
1.780 x 10^8 
180 
7.670 x 10^8 
 
Tabla 2. Constantes de equilibrio para la glicerólisis de urea (Giron H, 2015). 
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6. Metodología 
Este trabajo evaluó la obtención del CG mediante la reacción entre el glicerol y la urea 
usando como catalizador el óxido de cobre soportado en gamma alúmina (CuO/ γ-Al2O3), 
el desarrollo del proyecto se realizará mediante la siguiente metodología. 
6.1  Reactivos y catalizador   
Glicerina grado USP (Sigma Aldrich), Urea grado comercial (Merck), Pellets de alúmina de 
2mm (Sasol), sulfato de cobre (Merck).  
6.2  Caracterización e impregnación del catalizador  
Para la impregnación de óxido de cobre sobre la gamma alúmina se tiene que  preparar 
una mezcla entre agua, sulfato de cobre entre 4-8 g y pellets de alúmina entre 2-4 g estos 
se sumergirán en ella durante un tiempo de 15 min para obtener una distribución uniforme 
de la especie activa  sobre el soporte, después de este paso se hará la activación del 
catalizador por un proceso de oxidación a 640 °C en una mufla. Para la caracterización del 
catalizador se tomaran en cuenta las dos siguientes pruebas: absorción atómica para 
determinar el contenido de cobre, y difracción de Rayos X (XRD) para determinar la 
estructura del soporte.  
6.2.1 Caracterización del catalizador  
6.2.1.1 Análisis experimental del equipo de Absorción atómica 
El análisis se llevó acabo en la Universidad Libre Sede Bosque Popular en el laboratorio de 
Análisis Instrumental. Primero que todo se realizó una búsqueda en Standar methods of 
examination of water and wastewater 2005 de los métodos  que se emplean para que el 
equipo de absorción atómica lea la muestra de metales de este libro se utilizó la sección 
3030 E de las pagina 3-9 para el análisis de cobre. Como segundo paso se debe comprobar 
que el equipo estuviera calibrado y encendido. Este método se hizo para comprobar la 
cantidad de (Cu) sobre el catalizador. 
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6.2.1.2 Análisis experimental y partes del equipo de Difracción de Rayos X  
El análisis se llevó a cabo en la Universidad Nacional de Colombia en el laboratorio de 
difractrometría de Rayos X (DRX). Se empleó un difractometro de rayos X marca 
PANalytical modelo X´PERT PRO MPD. La muestra fue medida en una configuración óptica 
de Bragg – Brentano con un detector de estado sólido de alta velocidad para la adquisición 
de datos denominado PIXcel y un tubo generador de rayos x con ánodo de Cobre (longitud 
de onda de 1.54 Å). Las condiciones instrumentales exactas utilizadas se encuentran en el 
anexo 3: Condiciones de medida. Para la preparación de la muestra se utilizó el 
procedimiento de carga posterior en un porta muestra circular de 27 mm. La presión ejercida 
para prensar la muestra fue la presión normal obtenida manualmente.  
6.3. Síntesis, cuantificación e identificación de CG.  
La reacción se realizó en un reactor de vidrio con sistema de condensación para evitar 
pérdidas por evaporación por tiempos de 1, 3 y 5  horas variando la temperatura entre 110 
y 160°C, removiendo el amoniaco generado para desplazar la reacción hacia el producto 
para la reacción se utilizó una corriente de aire ( Physical & Theoretical Chemistry, 2010). 
Se cuantifico el CG mediante el método planteado por Olga Gómez y se utilizó el proceso 
de destilación para eliminar el amoniaco que no pudo ser arrastrado y para la identificación 
del carbonato de glicerol (CG) se utilizó un espectrómetro de resonancia magnética (RMN). 
6.3.1 Análisis experimental  RMN 
El análisis se llevó a cabo en la Universidad Nacional de Colombia en los laboratorios de 
Resonancia Magnética Nuclear (RMN). Se empleó un espectrómetro de RMN, Bruker de 
400 MHz y nitrógeno gaseoso, para obtener el espectro RMN, se colocó una pequeña 
cantidad del producto de la síntesis (CG)  disuelto en medio mililitro del solvente (D2O) en 
un tubo de vidrio largo que se sitúa dentro del campo magnético del equipo como se 
muestra en la figura 5. El tubo con la muestra se hace girar alrededor de su eje vertical 
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donde el  campo magnético se mantiene constante mientras un breve pulso de radiación 
de radiofrecuencia (rf) excita a todos los núcleos simultáneamente. Como el corto pulso de 
(rf) cubre un amplio rango de frecuencias los protones individualmente absorben la 
radiación de frecuencia necesaria para entrar en resonancia (cambiar de estado de espín). 
A medida que dichos núcleos vuelven a su posición inicial emiten una radiación de 
frecuencia igual a la diferencia de energía entre estados de espín. La intensidad de esta 
frecuencia disminuye con el tiempo a medida que todos los núcleos vuelven a su estado 
inicial. Un ordenador recoge la intensidad respecto al tiempo y convierte dichos datos en 
intensidad respecto a frecuencia, esto es lo que se conoce con el nombre de transformada 
de Fourier (FT-RMN) (Uso. M, 2011). 
 
Figura 5. CG disuelto en D2O   
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6.4. Efecto de la temperatura en la reacción de glicerólisis 
 
La temperatura de una reacción tiene un marcado efecto sobre la distribución de productos 
y el rendimiento alcanzado. En este proyecto se realizó una matriz (6x3) para el diseño 
experimental ANOVA que estudio el efecto de la temperatura en el rendimiento del 
carbonato de glicerol. De este diseño y de la revisión bibliográfica se estableció que las 
temperaturas entre 120 y 140 eran objeto de investigación (Giron H, 2015). Por lo tanto 
para este proyecto se varió la temperatura entre 110 y 160 con intervalos de 10°C. De esta 
manera se debe modificar por ende el grado de conversión (Raymond, 2000), en esta 
secuencia experimental solo se modificaba el valor de temperatura y el tiempo de reacción, 
con lo que se garantiza que cualquier modificación en los resultados se debe asociar con 
el efecto de la temperatura. 
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7. Diseño experimental 
Las variables que más influencian la reacción de glicerólisis son: el catalizador (hace que 
los tiempos de reacción sean mucho más cortos), la temperatura (hace que se rompa la 
estructura y forme radicales libres) y el tiempo de retención (hace que a través del tiempo 
las estructura con radicales libres forme nuevos productos). A temperaturas superiores a 
160°C se presentan una serie de reacciones que ejercen una influencia negativa con 
respecto a la selectividad del CG donde se puede ver perjudicado los rendimientos, la 
conversión y la perdida de los productos debido a sus puntos de ebullición(SMITH, 2010). 
Para el análisis de la obtención del CG se empleó el proceso de  destilación para separar 
el CG generado del amoniaco que no pudo ser arrastrado esto se hizo a partir de sus puntos 
de ebullición. Luego de que se haya concretado esta parte experimental, se tomó el método 
que utilizo (O. Gómez et.al, 2012). para la cuantificación del rendimiento del CG y obtener 
así la muestra con mayor grado de rendimiento hacia el GC, a esta muestra se le realizo un 
análisis cualitativo de (RMN) para identificar los grupos funcionales presentes del CG y  se 
utilizó la espectroscopia IR para confirmar la obtención de GC.    
Se empleó una matriz (6x3) para el análisis estadístico ANOVA este conto con las 18 
muestras en el cual se evaluó la hipótesis nula y la hipótesis alternativa sobre la influencia 
de la temperatura de reacción y el tiempo de retención sobre la variable respuesta el 
rendimiento del CG. 
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8. Características químicas del catalizador heterogéneo óxido de cobre soportado 
en gamma alúmina (CuO/ γ-Al2O3) preparado por el método de impregnación. 
8.1.  Impregnación del catalizador 
Como primer paso se tomó entre 40 a 55 mL de agua en un beaker, se le agregó una 
cantidad entre 3-6 g  de sulfato de cobre pentahidratado (CuSO4·5H2O) adicionándole entre 
1-2,5 g de gamma alúmina, se utilizó una plancha con agitación por un tiempo de duración 
de 5 minutos la cual trabajaba a (500 rpm), luego se le adicionó 2,006 gramos más de 
gamma alúmina agitando durante 10 minutos a las mismas (rpm) , se filtró en un embudo y 
se esperó hasta que todo el fluido se filtrara para poder retirar el papel filtro con las 
partículas de sulfato de cobre adheridas en la gamma alúmina, se puso sobre un vidrio de 
reloj y se comenzó a calentar en una estufa por 24h a una temperatura de 90°C. Al retirar 
la gamma alúmina con la adhesión de sulfato de cobre ya secos se volvieron a pesar en la 
balanza analítica para comprobar su peso. 
Como segundo paso del procedimiento se tomaron las muestras de catalizador y se 
sometieron a una calcinación en la mufla a una temperatura máxima de 640°C durante 5 h 
(el GPS mostro que la mufla se encontraba a  4°39'56.22"N y 74° 6'2.49"O), se retiró el 
material y se dejó enfriar todo este procedimiento se hizo para que el catalizador se oxidara. 
Los catalizadores obtenidos se mantuvieron en frascos cerrados a temperatura ambiente 
para su debida conservación para la mezcla reactiva entre glicerol y urea para la síntesis 
de carbonato de glicerol (CG).  
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Figura 6 Distribución uniforme del catalizador 
8.2.  Caracterización del óxido de cobre soportado en gamma alúmina (CuO/ γ-l2O3)  
8.2.1 Análisis de cobre sobre el catalizador en el equipo de Absorción Atómica 
Para poder cuantificar la cantidad de cobre en el catalizador se realizó la absorción atómica: 
se basa en la absorción de luz por los átomos del elemento a cuantificar en una muestra 
(en este caso el cobre) cuando se hace incidir en ella un haz de luz emitido con una lámpara 
con una rigurosa longitud de onda definida, la cual corresponde a la longitud de onda de 
emisión característica del elemento particular escogido para este análisis (UNAD, 2010), 
puesto que el contenido de cobre en el catalizador empleado  se encuentra generalmente 
en niveles de concentración de ppm, ha sido necesario encontrar métodos analíticos con 
precisión y exactitud que fueran lo suficientemente sensibles como para permitir su análisis 
a dichas concentraciones (análisis de digestión). 
Para el análisis de digestión se utilizó el método 3030 E, para la digestión de los 18 
catalizadores empleados el procedimiento fue el siguiente: se tomó 0,5 g del catalizador 
empleado, se macero el catalizador con un mortero para que quedara fina la muestra debido 
a que el catalizador se encontraba en estado sólido, luego de esto se tomó la muestra fina 
se le agregaron 50 mL de agua destilada más 5mL de HNO3(Ácido nítrico) al 65% todo esto 
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se agregó en un beaker de 100ml como dice el método y se dejó en una plancha de 
calentamiento y agitación a una temperatura menor a los 95°C hasta que la disolución baje 
entre los 10 a 15 mL luego de esto se filtra como muestra la figura 7, como el beaker se le 
pegan partículas al vidrio se le adiciona agua destilada y se filtró en el mismo embudo para 
que el balón de 50 mL se llenara y se pudiera llevar al equipo de absorción atómica. 
 
Figura 7. Muestra una de las partes experimentales del proceso de digestión. 
Como se muestra en la Tabla 8. Se utilizó un patrón de Cu de 4 mg /L  para que las 
concentraciones de (Cu) estuvieran dentro de un rango lineal de 5mg/L, luego se leyó la 
absorbancia del patrón (A:2,000) y se comenzó a construir la curva de calibración a partir 
de concentraciones que estaban por debajo de los 4 mg/L. 
Standard Atomic Absorption conditions for Cu 
Wavelength 
(nm) 
Slit 
(nm) 
Relative 
Noise 
Concentration 
(mg/L) 
Concentration 
check (mg/L) 
Linear 
Range 
(mg/L) 
324,8 0,7 1,0 0,077 4,0 5,0 
327,4 0,7 1,1 0,17 8,0 5,0 
216,5 0,2 7,2 0,117 20,0 20,0 
222,6 0,2 5,9 1,1 50,0 50,0 
249,2 0,7 1,7 5,8 300,0 100,0 
224,4 0,2 6,0 14,0 650,0 ------ 
244,2 0,7 2,2 24,0 1000,0 ------ 
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La tabla 3. Muestra los parámetros a utilizar en el equipo de absorción atómica, la línea azul 
indica los parámetros que se utilizaron para cada una de las muestras del catalizador  (The 
Perkin-Elmer Corporation, 1994).  
8.2.2. Difracción de Rayos X (XRD):  
La difracción de rayos X (DRX) sirve para determinar la composición de muestra en este 
caso, así como para la identificación de metales y otros elementos. La difracción por el 
método de polvo es muy usada para este tipo de aplicaciones, por ser sencillo comparar el 
espaciado entre los anillos de difracción con los valores compilados las proporciones 
relativas de dos o más minerales presentes en una misma muestra se obtienen comparando 
las intensidades de sus respectivas líneas con aquellas de muestras de composición 
conocida. 
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8.3. Análisis de resultados de la caracterización del catalizador 
8.3.1 producción del catalizador  
8.3.1.1 Tabla 4. Etapa 1: Experimento y cantidades de reactivos para la fijación del CuSO4 
sobre la gamma alúmina. 
Experimento Cantidad 
de 
CuSO4 
Cantidad 
de 
pellets 
Tiempo 
mezclado 
Adición 
de 
pellets 
Cantidad 
de agua 
Utilizada 
Tiempo 
de 
Mezclado 
Masa del 
catalizador 
hecho 
1 4,256gr 1,431gr 5 min 2,006gr 40 mL 15min 4,247gr 
Como muestra la tabla 4 este es el procedimiento a emplear para la obtención del 
catalizador original. 
8.3.1.2 Tabla 5. Etapa 2: Secado de la gamma alúmina  
Tiempo de secado en el 
horno a temperatura de 
90°C 
Peso del crisol (g) Peso del crisol+ la 
gamma alúmina con 
cobre (g) 
Peso del 
catalizador(g) 
24 h 6,625 10,56 3,936  
Como muestra la tabla 5. Es el procedimiento a seguir luego que se haya culminado la 
primera etapa del recubrimiento del sulfato de cobre (CuSO4) sobre la gamma alúmina esta 
tabla muestra a que temperatura debe estar y cuanto tiempo de retención se debe mantener 
en el horno para que pueda evaporar el agua que se adhirió en el primer procedimiento. 
8.3.1.3 Tabla 6. Etapa 3: Calcinación del catalizador 
Peso del 
catalizador(g) 
Tiempo de retención 
en la mufla 
Temperatura 
empleada 
Peso del 
catalizador(g) 
3,936 5 h  640°C 3,760 
Como muestra la tabla 6. Es la diferencia de cantidades antes y después de pasar por la 
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mufla muestra que al calcinar el catalizador como resultado de la oxidación se produce una 
disminución del peso debido a que se pasa de un compuesto de sulfato de cobre (CuSO4) 
a una oxidación de óxido de cobre (CuO) (Vladimir Arias Arce, 2005).  
8.3.1.4 Tabla 7. Diferencia de masas a través de las tres etapas para obtener los 
catalizadores 
Etapa 1: Masa del 
catalizador hecho (g) 
Etapa 2: Secado del 
catalizador hecho (g) 
Etapa 3: Calcinación del 
catalizador(g) 
4,116 3,965 3,632 
4,145 3,836 3,635 
4,132 3,954 3,637 
4,172 3,964 3,645 
4,132 3,934 3,667 
4,156 3,923 3,696 
4,187 3,987 3,657 
4,196 3,913 3,691 
4,212 4,010 3,710 
4,149 3,956 3,658 
4,227 3,987 3,697 
4,219 3,995 3,696 
4,235 3,974 3,672 
4,246 3,936 3,760 
4,167 3,978 3,673 
4,225 3,986 3,692 
4,246 4,005 3,698 
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4,246 3,952 3,678 
 La tabla 7. Muestra los pesos que se obtuvieron a través de sus tres etapas, al pasar de la 
primera a la segunda etapa su diferencia equivale a la evaporación de agua o humedad y 
al pasar de la segunda a la tercera etapa  sus pesos disminuyen debido a que se convierte 
el sulfato de cobre a óxido de cobre.  
8.3.1.5 Tabla 8.concentraciones de  cobre (Cu) sobre la gamma alúmina 
Catalizador(g) 
Concentración de 
(Cu) en la 
muestra(mg/L) 
Cantidad de gamma 
alúmina en el catalizador 
(%) 
Cantidad de cobre 
(Cu) en el catalizador 
(%) 
3,632 910,2 74,94 25,06 
3,635 896,0 75,35 24,65 
3,637 1068 70,61 29,39 
3,645 847,4 76,75 23,25 
3,667 995,2 72,86 27,14 
3,696 803,5 78,26 21,74 
3,657 1097 70,02 30,25 
3,691 1074 70,89 29,11 
3,710 874,8 76,42 23,58 
3,658 1105 69,77 30,23 
3,697 954,9 74,17 25,83 
3,696 816,1 77,92 22,08 
3,672 758,3 79,35 20,65 
3,760 924,9 75,43 24,66 
3,673 855,8 76,74 23,32 
3,692 794,2 78,49 21,51 
3,698 983,7 73,45 26,64 
3,678 877,2 76,15 23,85 
En la tabla 8. Se observa que las cantidades de (Cu) varían mucho esto se debe a que 
existen diferentes formas de preparar catalizadores, precipitación, coprecipitación e 
impregnación (J. vitoria, 2008). Para obtener el catalizador empleado en este proyecto se 
usó el método de impregnación en donde un precursor de la especie activa (sulfato de 
cobre) se pone en contacto con el soporte (γ-Al2O3) conformado en una geometría 
establecida (cilindros, anillos, mallas, hojuelas, monolitos y esferas  como en este caso) lo 
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que lo constituye como un sólido mesoporoso. El método de impregnación permite tratar de 
obtener cargas uniformes de la especie activa en el soporte. La obtención de la misma es 
difícil pues después del proceso de impregnación viene un proceso de activación que 
modifica la distribución inicial.  
 
8.3.2. Absorción atómica 
Como muestra la figura 8, para los catalizadores que se obtuvieron en el proceso de 
impregnación se les hizo un análisis composicional preliminar del contenido de cobre (Cu) 
de cada uno de ellos para establecer si se encontraban dentro del rango lineal, se demostró 
que las concentraciones de (Cu) superaban las concentraciones del patrón escogidas por 
lo cual se generó una dilución 1:50 para que el equipo lo considerara dentro del rango lineal 
del patrón como muestra la tabla 9. De las concentraciones de cobre después de hacer la 
dilución. 
Figura 8. Curva de calibración y muestra ce (Cu) 
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Figura 8.La línea verde representa la curva de calibración de los patrones que se utilizaron 
en el equipo de absorción atómica, se visualiza su correlación (R2:0,9999), esta curva a 
través de la absorbancia leída de la muestra de (Cu) en el equipo arroja las concentraciones 
que están dentro del rango lineal. Las muestras que se tomaron se pueden visualizar como 
los puntos naranjas, para obtener la absorbancia leída en el equipo de absorción atómica 
se toma en cuenta las concentraciones halladas,  los valores de linealidad de la curva de 
calibración que se encuentran en el gradiente (m) y la intersección de Y (b) de estos datos 
se obtiene una ecuación para hallar la absorbancia: 
𝐶 =
𝐴𝑠𝑏 − 𝑏
𝑚
= 𝐴𝑏𝑠 = 𝐶 ∗ 𝑚 + 𝑏 
Tabla 9. Análisis de cobre en el equipo de absorción atómica 
Resultados de las muestras de Cu en el 
equipo de absorción atómica 
Muestras Absorbancia 
(A) 
Cobre(Cu) 
(mg/L) 
1 1,257 2,506 
2 1,236 2,465 
3 1,472 2,939 
4 1,167 2,325 
5 1,360 2,714 
6 1,092 2,174 
7 1,503 3,000 
8 1,458 2,911 
9 1,183 2,350 
10 1,514 3,023 
11 1,295 2,583 
12 1,108 2,208 
13 1,037 2,065 
14 1,234 2,460 
15 1,169 2,330 
16 1,080 2,151 
17 1,333 2,660 
18 1,197 2,385 
Patrón        2,000  
Blanco        0,000  
Promedio                                 2,514 
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Los resultados obtenidos muestran que la cantidad de cobre depositado en cada catalizador 
es muy similar en cada caso. Esto se debe a que el perfil de distribución deseado es el 
uniforme y se logra mediante la manipulación de la concentración inicial de la solución con 
el precursor de la especie activa y del tiempo de contacto con el soporte, por lo tanto si no 
se modificaron estas variables es de esperar que se fije la misma cantidad de cobre.  
Las diferencias surgidas en este caso se deben a efectos  de transferencia de masa 
(agitación) ya que al estar algunos  pellets en el centro de rotación giraran a mayor velocidad 
que los que se encuentran a mayores radios provocando de esta manera una no 
homogeneidad muy leve en la cantidad de cobre depositado que es difícil de regular, esto 
puede ser explicado debido al alto contacto entre la solución y el agente precipitante con el 
soporte y a la penetración del líquido dentro de los poros y los espacios intersticiales de las 
partículas del soporte. 
8.3.3 Difracción de Rayos X (XRD) 
 
Mediante el uso de esta técnica se hizo un análisis cualitativo de la estructura cristalina del 
catalizador y se corroboro la composición de la gamma alúmina. Se obtuvo la identificación 
de fases mediante el programa X´Pert High Score Plus esta base de datos contiene datos 
de la intensidad y ancho del pico (d-I) además de la información cristalográfica para grandes 
fases cristalinas como se muestra en la figura 9 a continuación: 
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Figura 9. Difractograma de rayos x, estructura cristalina del catalizador 
El difractograma de la figura 9, muestra picos característicos de compuestos que tienen 
cobre señalados por la banda azul y además muestra picos característicos para sustancias 
que contienen aluminio señalados por la banda negra. Lo anterior corrobora o confirma que 
se dispersó (distribución uniforme) el óxido de cobre (cuprita) a través de la gamma alúmina, 
lo que constituyo la esencia de la calcinación del catalizador. 
El difractograma de rayos x, XRD, muestra tres picos pronunciados a 2θ = 37,5, 2θ = 46 y 
2θ =66,952; los cuales son característicos de la gamma alúmina al compararlos con los 
observados en la figura 10 se puede observar que la estructura de la gamma alúmina por 
el ancho de los picos es una estructura de baja cristalinidad, hasta el punto que existen 
autores que califican la gamma alúmina como un sólido amorfo. Su baja cristalinidad otorga 
a este material sus características porosas y el área superficial ideal para las aplicaciones 
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catalíticas.  
La figura 10. Muestra la apreciación de la cristalinidad que consiste que entre más finos 
sean los picos obtenidos en el difractograma mas cristalina es su estructura por lo cual para 
el tipo (A) representa el alfa alúmina una cristalinidad más fina representa una porosidad 
más baja y un área superficial entre los 5 y 10 m2/g y el tipo (B) representa la gamma 
alúmina con una cristalinidad baja pero una porosidad alta y un área superficial entre los 
150-200 m2/g. (Rodríguez, 2005) 
 
Figura 10 difractograma de la gamma y alfa alúmina reportado por la literatura. 
 
 
 
 
~ 42 ~ 
 
9. Cuantificar el rendimiento de producción de CG e identificar los grupos 
funcionales de la reacción con el catalizador seleccionado empleando resonancia 
magnética 
 
9.1 Síntesis del carbonato de glicerol (CG) 
Figura 11. Montaje experimental, vea el texto para la descripción del funcionamiento 
 
 
 
En la síntesis entre la urea, el glicerol y el catalizador para su debida transformación a  
carbonato de glicerol se le adicionaron al reactor de tres bocas 201,6 g de glicerol a varias  
temperaturas dentro de los rangos de 110°C hasta los 160°C y se permitió el flujo de aire 
por 30 minutos para eliminar trazas de humedad. Posteriormente se dejó enfriar hasta los 
90°C para adicionar 160 g de urea, se adiciono el catalizador (CuO/ γ-Al2O3) y se permitió 
el flujo de aire constante durante el tiempo de reacción. 
 La mezcla se encontraba sobre una plancha de calentamiento y agitación, se tomó un 
tiempo de espera (aproximadamente de 25 minutos) hasta alcanzar las temperaturas 
deseadas. Una vez alcanzadas estas temperaturas se comenzó a contar el tiempo de 
retención en el cual se valoró tres tiempos diferentes (1, 3 y 5 h). Cuando se completó los 
tiempos de espera y se tomó la muestra que quedo en el reactor se hizo el proceso de 
destilación para eliminar el poco amoniaco que no pudo ser arrastrado,  para  luego evaluar 
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el rendimiento de la reacción. Las muestras tomadas del producto final se almacenaron a -
5°C en recipientes sellados para su posterior análisis de (RMN y IR). 
En el proceso de reacción de urea, glicerol, catalizador y el gas de arrastre se produce un 
sin número de reacciones y un flujo de salida, para comprobar la formación de un ácido o 
base en el gas de salida se dejó un recipiente con agua y se puso a burbujear con el gas 
de salida luego de que concluyeran cada una de las pruebas se iba cambiando el recipiente 
como se muestra la siguiente tabla, se midió el pH del agua antes de comenzar su burbujeo 
y luego de terminar su burbujeo. 
La tabla 10. Muestra el promedio de pH de tres muestras por recipiente de agua burbujeada. 
pH del agua de entrada pH de agua de salida 
6,89 11,52 
7,20 11,53 
7,23 11,53 
6,97 11,53 
6,83 11,53 
7,17 11,55 
7,27 11,53 
6,78 11,58 
6,70 11,57 
6,87 11,54 
7,01 11,52 
7,32 11,52 
6,85 11,55 
7,27 11,57 
6,74 11,55 
6,74 11,56 
7,03 11,53 
6,81 11,57 
En la tabla 10. Muestra que el agua de entrada antes de burbujear con el flujo de salida 
contenía un (pH) entre 6,7 a 7,32 y el flujo de salida que hizo burbujear el agua de entrada 
hizo que aumentara su (pH) entre 11,5 a 11,6 lo cual su comportamiento es una base lo 
que se concluye que se pudo formar hidróxido de amonio (NH4OH). 
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9.2 Rendimiento y conversión del carbonato de glicerol (CG) 
9.2.1 Cuantificación  
Para la cuantificación del carbonato de glicerol (CG) se utilizó el método de destilación  
debido a que los materiales se encontraban en el laboratorio esto se hizo para separar el 
poco amoniaco que no pudo ser arrastrado por el gas de arrastre del carbonato de glicerol 
formado en el producto final y evitar que la muestra contuviera hidróxido de amonio. Para 
cada una de las muestras finales se dejó destilando con un tiempo de retención de 14 horas 
a la temperatura de ebullición del hidróxido de amonio y se mantuviera en el fondo del 
recipiente el CG, debido a que el aire contiene oxigeno la muestra pudo contener hidróxido 
de amonio por lo cual se hizo este método de destilación. 
9.2.2 Rendimiento del CG y Conversión del glicerol (G) 
El rendimiento de Carbonato de Glicerol (CG) se calculó de acuerdo a la ecuación 1.Dado 
que en el sistema se presentan múltiples reacciones, es importante conocer la cantidad de 
carbonato de glicerol producido sobre el máximo carbonato de glicerol que podría obtenerse 
a esas condiciones. Basándose en lo anterior y como la reacción entre el número de moles 
formadas de carbonato de glicerol y el número de moles de glicerina que reaccionaron es 
la misma, se define el rendimiento de la siguiente manera. 
La siguiente ecuación permite conocer la producción de carbonato de glicerol (CG) con 
respecto al glicerol que se consumió, y se define por la siguiente ecuación: 
 
R𝑀𝑁 =
𝑛𝐶𝐺
𝑛𝐶𝑓
∗ 100%=
𝑛𝑢𝑚𝑒𝑟𝑜 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒(𝐶𝐺)𝑔𝑒𝑛𝑒𝑟𝑎𝑑𝑜𝑠
𝑛𝑢𝑚𝑒𝑟𝑜 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒 (𝐺)𝑐𝑜𝑛𝑠𝑢𝑚𝑖𝑑𝑎𝑠
∗ 100%   (EC1) 
 
En donde (RMN) es el rendimiento del carbonato de glicerol (nCG) es el número de moles 
de carbonato de glicerol que se generaron y (nCf) es el número de moles de glicerol que se 
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consumieron (Barragán, J., 2011). 
 
Para evaluar la conversión global de las reacciones se tomara en cuenta la siguiente 
ecuación 
X=
𝑛𝑐𝐺
𝑛𝐶°
∗ 100%=
𝑛𝑢𝑚𝑒𝑟𝑜 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 (𝐺)𝑐𝑜𝑛𝑠𝑢𝑚𝑖𝑑𝑎𝑠
𝑛𝑢𝑚𝑒𝑟𝑜 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 (𝐺)𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙𝑒𝑠
∗ 100%      (EC2) 
En la que (X) es la conversión global de las reacciones, (nC) es el número de moles iniciales 
de glicerol y (ncG) es el número de moles de glicerol consumidas.  
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9.3. Análisis de resultados  
9.3.1.  Rendimiento y Conversión del CG: 
La tabla 11 muestra los porcentajes de conversión de glicerol y rendimiento entre carbonato 
de glicerol y el glicerol que se consumió, estas se obtuvieron en las condiciones de 
temperatura establecidas en el diseño experimental ANOVA. Se observa que 
independientemente de los incrementos de temperatura, mientras el tiempo de reacción no 
supere1 (h), la conversión no supera el 26,4 % y el rendimiento no supera el 22,3%. De 
igual forma, en la primer, segunda y tercera columna de dicha tabla se visualiza que a 
temperaturas entre 130°C hasta los 160°C aumentan su Conversión(X) y su Rendimiento 
(RM) como se muestra a continuación: a medida que el tiempo de reacción y la temperatura 
aumenten ascenderá su conversión (X)  y el rendimiento (RM)  como se muestra a en la 
tabla 11:  
X RMN Temperatura 
tiempo de 
retencion en la 
sintesis(h) 
26,4 22,3 110 1 
27,6 23,4 110 3 
45,2 38,1 110 5 
27,0 22,5 120 1 
41,1 35,0 120 3 
53,4 46,2 120 5 
27,6 23,5 130 1 
48,1 41,3 130 3 
57,3 49,5 130 5 
31,4 26,8 140 1 
50,6 43,5 140 3 
62,1 53,8 140 5 
36,6 31,1 150 1 
55,3 47,9 150 3 
67,3 58,3 150 5 
41,8 35,2 160 1 
60,1 51,5 160 3 
69,1 59,2 160 5 
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Tabla 11. Porcentajes de conversión de glicerol y rendimiento del carbonato de glicerol que 
se obtuvieron en las condiciones de temperatura y tiempo establecidos en el diseño 
experimental. 
9.3.2. Prueba de Espectroscopia Infrarroja (FTIR): 
Esta técnica analítica se empleó como metodología rápida para detectar la presencia del 
grupo carbonilo en el carbonato de glicerol y el grupo alcohol del glicerol en las muestras 
que obtuvieron mayor rendimiento, se empleó exclusivamente en el estudio de síntesis de 
carbonato de glicerol a partir de glicerol, urea y oxido de cobre soportado en gamma 
alúmina. Para la determinación de bandas correspondientes a los productos, se consultó 
bases de información sobre los rangos de aparición de los estos grupos.  El carbonato de 
glicerol se encuentra entre las bandas 1650 cm-1 hasta la banda 1800 cm-1 y la aparición 
del grupo del glicerol se encuentra en las bandas 1150 hasta los 1200 cm-1. (O. Gómez 
et.al, 2012). 
La figura 12. Muestra análisis infrarrojo a muestras de la síntesis de CG 
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Como se muestra en la Figura 12. El análisis infrarrojo obtenido para la mezcla  de  
CG/glicerol, en la que pueden observarse varias bandas que se encuentran 
correspondientes a los grupos carbonilos del carbonato de glicerol estos se encuentran 
señalados con un círculo negro  y al grupo alcohol del glicerol con un circulo azul 
respectivamente. Este análisis es muy similar a los reportados en la literatura para la 
identificación del carbonato de glicerol. La banda de 1785 identifica positivamente al 
carbonato de glicerol (O. Gómez et.al, 2012). Ambas bandas se seleccionaron por ser 
característicos de cada compuesto y no interferir mutuamente en el espectro. La curva de 
calibración empleada para la determinación de este estudio fue realizada por Gómez de 
Miranda 2012 y tuvo una correlación  R2 de 0.974 esta curva de calibración se utilizó para 
ubicar las bandas de aparición del CG (O. Gómez et.al, 2012)  
9.3.3. Resonancia Magnética: 
Las resonancias magnéticas nucleares fueron evaluadas a través del programa topspin2.1 
ON AV400 AS RMN de la Universidad Nacional de Colombia. 
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Figura 13. Análisis de RMN del espectro 1H (ampliación) con irradiación de señal de agua 
(D2O) 
La figura 13 del espectro 1H muestra una ampliación de la figura 14 y los valores 
diferenciales de frecuencias bajo la curva, esta figura está compuesta o dividida en 21 picos 
cada uno de los picos tiene una frecuencia (Hz) estas frecuencias se restan cuando los 
picos se encuentran muy cercanos los unos a los otros. 
 
Figura 14. Análisis de RMN para el espectro 1H con irradiación de señal de agua (D2O). 
La figura 14 muestra los desplazamientos químicos de protones 1H, la línea roja señala de 
izquierda a derecha la separación entre picos,  (f1-f2=2,04, f3-f4= 1,521, f5-f6= 2,041, f6-
f7= 4,482, f8-f9=1,081, f9-f10= 3,001, f11-f12= 1,081, f12-f13= 2,96, f14-f15=1,321, f16-
f17= 1,241, f18-f19= 1,36 y f20-f21=1,361) los valores anteriores representan la distancia 
(Hz) que hay entre un pico con el otro.  
 La figura 15 del espectro muestra los desplazamientos químicos del 13C según el 
experimento de JMOD, cuando la figura 13 se une con la figura 15 muestra la aparición del 
grupo carbonillo(C=O) a los (65ppm), el grupo metileno (CH2) tiene una intensidad muy 
grande por lo que se llegó a la conclusión que los dos picos de metileno se solapan entre 
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si una sobre la otra lo cual dio ese pico tan alargado que se encuentra en (63ppm) y el 
grupo (CH) que su pico se encuentra en los (74ppm). 
Figura 15. Análisis de RMN del espectro 13C (sin ampliación) con irradiación de señal de 
agua (D2O) 
La figura 16. HMQC nos muestra  dos variables independientes, las frecuencias F1  y F2 
estas corresponden respectivamente a los periodos de evolución y detección. La variable 
dependiente, que corresponde a las intensidades de las señales se representa un mapa de 
relieve. Se muestran los espectros 1H y de 13C como referencia a lo largo de F1 (δC) y F2 
(δH) respectivamente. 
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Figura 16. Análisis de RMN protónica  de Heteronuclear Multiple Quantum Correlation 
(HMQC) con irradiación de señal de agua (D2O) 
El espectro HMQC mostrado nos permite correlacionar las señales de los carbonos con las 
de los protones directamente enlazados en la escala F2 muestra los desplazamientos 
químicos de protones 1H y la escala F1 muestra los desplazamientos químicos de los 13C. 
(Eugene P. Mazzola, 2003) 
Las señales  mostradas en la figura 16. HMQC vincula dos protones del grupo CH2 en los 
puntos F1 (63ppm) y F2 entre los puntos (3,5 y 3,65 ppm), un protón de CH en los puntos 
F1 (74ppm) y F2 entre los puntos (3,75ppm) y un protón del grupo carbonillo (C=O) que se 
encuentra en los puntos F1 (65ppm) y F2 entre los puntos (3,20ppm) estos grupos de 
carbonos se encuentran correlacionados según la figura 16 entre los (75ppm y 60 ppm) 
esto nos demuestra que los grupos funcionales del CG se encuentran unidos.
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10. Análisis del efecto de la temperatura en la reacción de glicerólisis 
 
Para el estudio del efecto de la temperatura de reacción de la glicerólisis se evaluó los 
rendimientos (RM) y conversiones (X) de la síntesis de carbonato de glicerol con sus 
debidos parámetros de temperatura para llegar a su debida conclusión. 
El análisis del efecto de la temperatura sobre la conversión y rendimiento a carbonato de 
glicerol se muestra en las figuras (17, 18 y 19). En las figuras se muestra como tendencia 
general un  incremento de la conversión y rendimiento con respecto a la temperatura.  La 
conversión y rendimiento también se incrementa con el tiempo de retención como se 
muestra al analizar las gráficas para los tres tiempos seleccionados.  
En la gráfica 19. Se observó que el (RM) se presenta con un valor máximo de rendimiento 
alrededor de los 160 °C, teniendo un ligero acenso en el rendimiento desde el comienzo de 
su reacción, la  conversión es ascendente y alcanza su punto máximo en 160°C con un 
tiempo de retención de 5h, en la figura 17. Se observa que el rendimiento llega a su punto 
máximo a los 160°C con un tiempo de retención de 1 h y su conversión sufre un ligero 
ascenso cuando la temperatura aumenta más de 130°C y la figura 18. Se observa que el 
rendimiento llega a su punto máximo a los 160°C con un tiempo de retención de 3h y su 
conversión sufre un ligero ascenso cuando la temperatura sobrepasa los140°C todo estos 
ascensos pasan por que el tiempo de reacción fue corto, como se observan en las figuras 
los rendimientos pudieron aumentar si no fuera por el gas de arrastre este es un 
componente que contiene oxígeno y oxida la urea. 
Según el mecanismo de reacción en la figura 4, el carbamato (DHC) se forma como 
intermediario para luego transformarse en carbonato de glicerol gracias a la interacción 
entre sus grupos hidroxilo y carbonilo; sin embargo, la pérdida de la molécula de amoníaco 
desde el carbamato es más lenta que desde la urea debido a la reducida actividad 
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nucleofílica del grupo hidroxilo del DHC en comparación al del glicerol, requiriéndose por lo 
tanto de temperaturas cada vez más altas para que se genere carbonato de glicerol, la 
salida de amoniaco registrada y verificada con el pH permite aseverar que no se presentó 
combustión de la urea, sino solo el desprendimiento de amoniaco como lo confirma la 
literatura (Giron H, 2015) y en el caso presente la lectura de la solución (tabla10).  
 
Figura 17. Efecto de la temperatura en (RM) y (X), a 1 hora 
 
Figura 18. Efecto de la temperatura en (RM) y (X), a 3 horas 
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Figura 19. Efecto de la temperatura en (RM) y (X), a 5 horas  
Según la tabla 2. De las constantes de equilibrio para la glicerólisis de urea se puede 
notar que las tendencias del (RM) y (X), revelan que los altos rendimientos a 
temperaturas superiores de 130ºC, son un comportamiento coherente con el 
carácter termodinámico de la glicerólisis de urea, la cual posee constantes de 
equilibrio que aumentan con la temperatura (reacción endotérmica), es decir, la 
reacción siempre se desplaza hacía los productos mientras haya incrementos de 
temperatura. 
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11. Análisis estadístico para el rendimiento 
 
Se usó el software estadístico del programa de Excel 2013 para realizar un análisis de 
varianza de dos factores (ANOVA). Se empleó una matriz (6x3) para este análisis 
estadístico, este conto con las 18 muestras obtenidas en el cual se evaluó la hipótesis nula 
y la hipótesis alternativa sobre la influencia de la temperatura de reacción y el tiempo de 
retención. La  hipótesis nula (H0) representa tanto la temperatura de reacción como el 
tiempo de retención no tiene efecto sobre el rendimiento si el valor P es mayor al 5% De 
este modo, los valores de Probabilidad menores que 0.05 indican que el efecto de la 
variable es significativo. En este caso los valores significativos fueron temperatura (T) y 
tiempo de retención (h). 
La Tabla 12. Muestra el análisis de varianza para los resultados del rendimiento del 
carbonato de glicerol (CG), donde la temperatura se da en grados centígrados (ºC) y el 
tiempo en horas (h). 
Origen de 
las 
variaciones 
Suma de 
cuadrados 
Grados de 
libertad 
Promedio 
de los 
cuadrados F Probabilidad 
Valor 
crítico para 
F  
Filas 773,404444 5 154,68089 9,10000588 0,00174585 3,32583453  
Columnas 1634,75444 2 817,37722 48,0869847 7,4116E-06 4,10282102  
Error 169,978889 10 16,997889     
        
Total 2578,13778 17          
 
 Los valores de temperatura y tiempo de la ANOVA se correlacionaron en forma polinómica, 
cuadrática e interactiva. Las ecuaciones obtenidas se representación algebraica a 
continuación: 
y = 0,9321x2 - 4,4079x + 28,84, 18 (EC6) 
                                        y = -0,85x2 + 11,133x + 14,36, 64 (EC7) 
                                         y = -0,5571x2 + 8,0743x + 31,04 (EC8) 
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Las anteriores ecuaciones obtenidas están representadas en el análisis estadístico 
(ANOVA)  en el anexo 4. Cada una de las ecuaciones se representan por su tiempo de 
retención la (EC6, EC7 y EC8) se encuentran en el orden de (1, 3 y 5 h) el coeficiente de 
correlación de la primera hora nos muestra R2 =0.9607, para la tercera R2 = 0,9784 y para 
la quinta R2 = 0,9893 lo cual indica que el mayor rendimiento se encuentra en la (EC8) y se  
afirma la hipótesis alternativa, donde la probabilidad es menor al límite de significancia  
P<5% ( dado así que tanto la temperatura como el tiempo son significativos para el 
rendimiento). 
11.1 Método de tukey o método de la diferencia significativa honesta de tukey 
(HSD): 
El método de tukey es un método sencillo que sirve para comparar o evaluar la hipótesis 
planteada, se utiliza cuando las repeticiones de cada uno de los tratamientos son iguales 
esto quiere decir tener el mismo número de muestras por tratamiento y para correlacionar 
los datos obtenidos. Este método se planteó para comprobar la correlación que hay entre 
una columna con la otra. Para que la prueba de tukey sea válida el (HSD) obtenido tiene 
que ser mayor o igual a la diferencia de promedios de cada uno de los tratamientos como 
muestra la tabla 11. 
  1 h 3 h 5 h 
 A B C 
1 h       
3 h A-B     
5 h A-C B-C   
Tabla 13. Diferencia de promedios entre las columnas de tukey (a, b y c) 
 
Para obtener el (HSD) se debe cumplir las siguientes reglas: leer directamente del (ANOVA) 
el número de muestras por columna(n), obtener el cuadrado del error medio (Mse) y el 
multiplicador que se encuentra en los valores críticos de la prueba de tukey. 
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 Para obtener el cuadrado del error medio (Mse) se debe contar con la suma de cuadrados 
de error (Sce) y el número de grados de libertad (Nl) como se muestra en la siguiente 
ecuación: 
𝑀𝑠𝑒 =
𝑆𝑐𝑒
𝑁𝑙
    (EC4) 
Luego de obtener el (Mse) se va directamente y se lee en el anexo 5. De valores críticos de 
la prueba de tukey donde (V2) son los grados de libertad y (V1) son los grupos o 
tratamientos que se van a analizar,  de aquí se obtiene el multiplicador (M). 
Ya con la obtención de todos los datos se calcula la diferencia honestamente significante 
(HSD) de la siguiente manera:  
𝐻𝑆𝐷 = 𝑀 ∗
𝑀𝑠𝑒
𝑛
       (EC5) 
11.2 Resultado de la prueba de tukey: 
Como se muestra a continuación son los valores obtenidos de la prueba de tukey donde 
el cuadrado del error medio (Mse= 16,99), el multiplicador (M=3,88) y el (HSD= 6,5), se 
hace la diferencia de promedios como dice la tabla 13 y los resultados se mostraran en la  
tabla 14. 
Al analizar los datos se encontró que no hay correlación entre las columnas (A y B)  contra 
la columna C debido a que el promedio es igual a la diferencia honestamente significativa 
(HSD) esto quiere decir que la columna A y B es diferente a la columna C se llegó a la 
conclusión de que al pasar por los periodos de prueba de  tiempo (1,3 y 5 h) los rendimientos 
aumentaban. 
  
1 h 3 h 5 h 
A B C 
1 h       
3 h 12,9     
5 h 23,3 10,4   
Tabla 14. Valores obtenidos de la diferencia de promedios de la prueba de tukey  
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12. Conclusiones 
 En estudios anteriores, sobre la preparación de catalizadores de cobre por el 
método de impregnación y  reportados en la literatura se registra que empleando 
concentraciones de 0.16 M, 0.32 M y 0.64 M, con tiempos de contacto de 5, 10 y 20 
minutos era posible obtener distintos tipos de distribución y se recomendaba 
concentraciones altas y tiempos de impregnación largos para la obtener una 
distribución uniforme de la especie activa sobre el soporte. En este estudio la 
concentración empleada del precursor de la especie activa  fue de 0.50M con un 
tiempo de impregnación de 15 minutos lo que produjo una distribución uniforme del 
agente activo sobre el soporte esférico. 
 El método de impregnación es el adecuado cuando se desea obtener catalizadores 
con una distribución contralada de la especie activa sobre el soporte. De las cuatro 
distribuciones posibles halladas en la literatura: cascara de huevo, uniforme, yema 
de huevo y clara de huevo, la distribución uniforme la que más se acomoda  a las 
condiciones de reacción debido a la viscosidad de la glicerina. 
 Se obtuvo carbonato de glicerol a partir de Glicerina y Urea mediante el empleo del 
catalizador de óxido de cobre soportado en gama alúmina. Esto lo demuestra el 
análisis infrarrojo y el análisis de resonancia magnética nuclear, donde se registran 
los grupos funcionales y bandas características del compuesto carbonato de glicerol 
y que concuerdan con la evidencia experimental reportada en anteriores estudios. 
 El grado de conversión alcanzado en la reacción de glicerina con urea para formar 
carbonato de glicerol, empleando como catalizador oxido de cobre genera 
amoniaco, este resultado se comprueba por el pH alcalino del gas absorbido. Al ser 
el amoniaco altamente soluble en el agua y ser este líquido el encargado de 
absorber el subproducto de la reacción el pH de la solución debe incrementarse 
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como efectivamente lo hace en este estudio. 
 Mediante análisis de difracción de rayos x, usando el programa de recolección de 
datos X`Pert Data Collector de la casa PANalytical, se identificaron las fases 
presentes en la muestra en polvo identificada como Alfa Alúmina con el software 
X´pert HighScore Plus. La búsqueda e identificación utilizando el programa x`pert, 
permite determinar una completa coincidencia de cada difractograma con las fichas 
de Aluminium Oxide y Cuprite identificadas con códigos de referencia número 01-
074-2206 y 01-078-2076.  
 Se concluyó  que el efecto de la temperatura  es favorable debido a que al aumentar 
la temperatura y el tiempo de retención el rendimiento y la conversión del carbonato 
de glicerol sufre un ligero ascenso. 
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13. Recomendaciones 
 Se recomienda utilizar técnicas o análisis más apropiados para la 
caracterización de los catalizadores como por ejemplo área superficial BET 
empleando un sortometro, sirve para determinar su área específica, tamaño y 
volumen de poro, análisis termo gravimétrico (TGA) sirve para establecer el efecto 
de la temperatura en la especie catalítica esta se puede utilizar para saber a qué 
temperaturas se descompone o se degrada el catalizador, el análisis de microscopia 
electrónica de transmisión (TEM) sirve para la caracterización micro-estructural, 
grado de cristalinidad y composiciones químicas de muestras de minerales y el 
análisis de Microscopía Electrónica de Barrido (SEM) donde agrupa un conjunto de 
técnicas que permiten la caracterización morfológica, estructural y de composición 
de superficies sólidas mediante imágenes con diferente grado de resolución. 
 Para las próximas investigaciones de carbonato de glicerol (CG) se recomienda  
utilizar como gas de arrastre inerte debido a que el aire hace que la urea en 
buena parte se oxide y los rendimientos decaigan. 
 Se recomienda determinar el efecto de la distribución cascara de huevo, yema 
de huevo y clara de huevo en el estudio de esta reacción, ya que las distribuciones 
uniforme son las más favorables cuando se presentan condiciones de reacción 
como las evaluadas en este estudio. 
 Se recomienda hacer el análisis de cromatografía gaseosa con espectrometría de 
masas (CGMS) o la cromatografía liquida de alta presión (HPLC) estos análisis 
separan los componentes de la muestra e identifican la producción del producto el 
CG o en últimas instancias una resonancia magnética nuclear (RMN) que identifica 
los grupos funcionales del producto. 
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 Se recomienda establecer estudios cinéticos de esta reacción que permitan la 
obtención de las constantes de velocidad y energía de activación de esta reacción. 
Los datos obtenidos en el presente estudio servirían de base en dicho proyecto.  
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Tabla 1. Análisis cualitativo (formulas químicas) 
  
  
Tabla 2. Lista de picos ordenados por intensidad relativa 
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Anexo 2. Fases identificadas de la muestra 
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Anexo 3. Condiciones de medida 
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Anexo 4.Descripcion parámetros técnicos por muestra 
 
 
 
